® Int. CI.: 

BUNDESREPUBLIK DEUTS£HLAND 



C07c, 7/14 




PATENTAMT 

Deutsche KL* 12 o, 1/04 



S Offenlegungsschrift 1937 286 

© Aktenzeichen: P 19 37 286.2 

@ Anmeldetag: 23.Julil969 

© Offenlegungstag: 24. Februar 1972 

Ausstellungsprioritat: — 

(§6) Unionspriorital 

@ Datum: — 

@ Land: — 

® Aktenzeichen: — 



@ Bezeichnung: Verfahren zur Gewinnung von reinem p-Xylo! 



Zusatz zu: . — 

Ausscheidung aus: — 

Anmelder: Fried. Krupp GmbH, 4300 Essen 



Vertreter gem. § 16 PatG: _ 



Als Erfinder benannt. Schauerte, Karlheinz, Dipl.-Chem. Dr. rer. nat.; 
® Niebes, Walter, Dipl.-Chem. Dr. rer. nat., 4300 Essen; 

Antrag auf Nichtnennung; Beckmann, Hans, 4300 Essen 



Priifungsantrag gemiiG § 28 b PatG ist gestellt 



CO 

C\| 
t> 

co 

i-H 

a 

© 2.72 209 809/1623 



1937286 



PRIED. KRUPP GESELLSCHAFT MIT 
BESCHHXnEDER HAFTUNG IN ESSEN 



Verfahren zur Gewinnung von reinem p-Xylol 

Zusatz zum Patent (Anmeldung P 16 43 724.4) 

Die Hauptanmeldung bezieht sich auf ein Verfahren zur 
Gewinnung von reinem p-Xylol durch Kristallisation von 
p-Xylol-haltigen Aromaten-Gemischen oberhalb des 
eutektischen Punktes und Abtrennung des Kris tallisat3 von 
anhaftender Mutterlauge durch Hindurchtreiben eines 
inerten Mediums. 

Nach dem Verfahren der Haupt anmeldung werden die reinen 
p-Xylol-Kristalle, die sich durch Auskristallisieren 
in der Mutterlauge gebildet haben, von dieser auf einem 
Filter weitgehend getrennt, wohei der entstehende 
Filterkuchen von noch anhaftender Fldssigkeit, die die 
Verunreinigungen enthalt, in der Weise befreit wird, 
daB4 durch den Filterkuchen ein inertes Medium getrieben 
wird, das die restliche Mutterlauge aus dem Filterkuchen 
nahezu vollstandig verdrangt. 

Voraussetzung 'zum Erreichen einer genUgend hohen 
p-Xylol-Konzentration in den Kristallen ist eine 
genUgend hohe Schuttdichte des Filterkuchens , urn 
die Stromungsquerschnitte des inerten Mediums zu 
erhbhen und damit genUgend kinetische Energie zum 
Oberwinden der Grenzflachenspannung Kri stall-Mutt er- 
lauge zur VerfUgung zu hahen. 

Bei einer Ausgestaltung des Verfahrens* nach der Haupt- 
anmeldung ist bereits vorgeschlagen worden, die SchUtt- 
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dichte des Filterkuchena auf mechaniachem Wege, bei- 
apielaweiae durch Anpreaaen mit Hilfe von Walzen, zu 
erhbhen. Jedoch liefl sich biaher bei der Verwendung 
yon Anpreflwalzen oftmala nicht vermeiden, dafi die 
Kriatalle teilweiae an der OberflSche der Walzen 
anklebten. 

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, die Reinheit 
des Filterkuchena zu erhbhen, insbeaondere ohne die 
Verwendung mechanischer Anprefimittel. 

Die Aufgabe wird erfindungsgemafl dadurch gelbst, dafi 
das inerte Medium mit einer Temperatur von hochstens 
16° C vorzugaweiae von 12 - 16° C durch den Filter- 
kuohen getrieben wird. Ala inertes Medium wird bei 
dem Verfahren vorzugaweise Luft verwendet. 

Bei einer vorteilhaften Ausgeataltung der Erfindung 
wird das inerte Medium, bevor ea auf den Filterkuchen 
geleitet wird, mit Filtrat aua dem Filter gekiihlt. Das 
inerte Medium kann zweckmafligerweise in ertem geschlossenen 
Kreislauf ge-fiihrt we r den. 

Bei der Durchfiihrung des Verfahrena der Hauptanmeldung 
nacb der erfindungagemafien Verbesserung weiat das 
Kristalline p-Xylol auf dem Filter wahrend der ge- 
aamten Zeit, in der ea von dem inerten Medium umatrbmt 
wird, einen dichten und liber daa geaamte Volumen einheit- 
lichen feinporigen Filterkuchen auf. Daa Einhalten einea 
feinporigen Filterkuchens atellt den entscheidenden Vor- 
teil der erfindungagemaflen Verbesserung gegenUber dem 
Verfahren der Hauptanmeldung dar. Denn bei einem konatanten 
Mengendurchaatz sind in einem feinporigen Filterkuchen 
die kinetiachen Krafte dea inerten Strb'mungamediuma 
wegen der kleinen Stramungsquerachnitte in den Poren 
grbfler ala diejenigen in einem groflporigen Filterkuchen, 
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wodurch der die Verun*einigungen enthaltende Fliissxg- 
keitsfilm von den Kristallen Cesser entfernt wird. 

Die Anwendung des erf indungsgemafien Verf ahrens ist 
^Bonders vorteilahaf t , wenn die Schuttdiehte Werte 
von iioer 0,5 g/cm 3 aufweist. 

Dae Yerfahren nach der vorliegenden Erfindung sei an 
dem folgenden Beispiel erlautertl 

Auf einem Drehzellenfilter uolieher Bauart fur Ver- 
suchs.wecke mit 0,5 m 2 Filte rf liiche warden aus exner 
Suspension von p-Xylol-Kristallen in einem fliissxgen 
C Q -Aromaten-Gemisch die Kristalle als Filterkuchen 
vom Fxltrat ahgetrennt und durch Hindurchsaugen von 
Luft als inertem Medium von den Resten der Mutterlauge 
*efreit. Die Suspension hatte eine Temperatur von 
- 67° 0 und einen Gehalt an p-Xylol von 23 Gew. +. Hxer- 
von lag mehr als die Halfte (13 Gew *) in Kristallfom 
v-or. Der Filterkuchen war 25 mm dick und hedeckte 
0 275 m 2 der Filterflache . Die Verweilzeit der 
P -Xylol-Kristalle im Luftstrom hetrug 9 Minuten, 
gerechnet vom Auftauchen aus der Suspension hxs 
Z ur Ahnahme vom Filter durch einen Ahstreifer. Dxe 
durch den Kuchen getriehene Luft wurde im Krexslauf 
gefiihrt und hatte eine Temperatur von 15 0 . Dxe 
fuftmenge hetrug 225 ^/h pro m 2 

Hinter dem Filterkuchen herrschte ein Unterdruck von 
0 47 at. Der Versuch wurde kontinuierlich dher 
mehrere Stunden gefahren. In regelm^igen Ahst^nden 
wurden Prohen vom Filterkuchen und vom Filtrat ge- 

srrr » -HP -~ 

Helnnelt von 99,2 Owe.-* P-XyloX erreieht. 

Die Luftmenge wird in hesonderer Ausgestaltung das 
Verfahrens so gewahlt, daB der Druc^erlust inner- 
hall, dee Filterkuchens mehr ale 150 Torr hetragt. 
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/0 Verfahren zur Gewinnung von reinem p-Zylol durch 
Kristallisation von p-Xylol aus Aromaten-Gemischen 
oberhalb dea eutektischen Punktes and Abtrennung des 
Krastallisats sowie Befreiung des Kristallisats von 
anhaftender Mutterlauge auf einem Filter durch Hin- 
durchtreiben eines inerten Mediums durch die einen 
Filterkuchen Mldenden Kristalle nach Patent 
(Anmeldung P 16 43 724.4), dadurch gekennzeichnet, 
daB das inerte Medium mit einer Temperatur von 
hdchstens 16° C vorzugsweise von 12 - 16° C, durch 
den Filterkuchen ge trie Den wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeiehnet, 
daB als inerte s Medium Luft verwendet wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekenn- 
zeiehnet, daB das inerte Medium, bevor es auf den 
Filterkuchen geleitet wird, mit dem aus dem Filter 
austretenden Piltrat gekUhlt wird. 

4. Verfahren nach Anspruch 3, dadurch gekenEeichnet, 
daS das inerte Medium in einem geschlossenen Kreislauf 
gefiihrt wird. 

5. Verfahren nach einem der vorhergehenden AnsprUche, 
dadurch gekennzeiehnet, daB der Druckahfall innerhalb 
des Filterkuchens mehr als 150 Torr betragt. 
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